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Prufungsantrag gem § 44 PatG ist gestellt 

<§) Differential- Refraktorneter fur die Flussigkeits-Chromatographie 

(§7) Ein Differential -Refraktorneter fur die Flussigkeits-Chro- 
matographie enthalt einen zwischen einer Lichtqueile (12) 
und einem Lichtempfangerteil (21) angeordneten reflektie- 
renden Spiegel (20) zur Bildung eines Lichtwegs (R), in dem 
zwischen der Lichtqueile (12) und dem Spiegel (20) eine 
Me&zelle (19) angeordnet ist. Die Lichtqueile (12) besteht 
aus einer lichtemittierenden Diode. Fur einen in einem 
Aluminiumblock (22) eingeschlossenen optischen Abschnitt 
(11) wird eine Konstanttemperaturregelung mit Hilfe einer 
Regelungseinrichtung durchgefuhrt, bei der ein Temperatur- 
sensor (25) und ein als Warmequelle dienendes Halbieiter- 
element (28) im Aluminiumblock (22) angeordnet sind. Innen 
und au&en am Aluminiumblock (22) sind ein warmeisolieren- 
des Schwammaterial (30) von 1 bis 2 mm Wandstarke bzw. 
B eine Aluminiumfolie (29) angeordnet. Die Temperaturregel- 
einrichtung verfugt uber einen Schaltregulator (27) fur das 
( Halbleiterelement (28), das auf der Basis der vom Tempera- 
tursensor (25) festgestellten Temperaturbedingungen beta- 
tigt wird. 
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Beschreibung 
Gebiet der Erfindung 

5 

Die Erfindung bezieht sich auf einen Differential-Re- 
fraktometer fur die Flussigkeits-Chromatographie, und 
betrifft speziell eine derartige Vorrichtung von gerin- 
gem Gewicht, geringer GroBe und hoher Leistungsfa- 
higkeit io 

Stand der Technik 

Fliissigkeits-Chromatographie durchfiihrende Detek- 
toreinrichtungen konnen kiassifiziert werden in AH- 15 
zweck-Detektoreinrichtungen vom Losungseigen- 
schaftstyp wie Einrichtungen zum differenzieilen Fest- 
stellen des Brechungsindex, und spezifische Detektor- 
einrichtungen eines Typs gemaB der Eigenschaft des 
gelosten Stoffs, wie ein ultraviolett-absorbierendes Ge- 20 
rat. 

Das ultraviolett-absorbierende Detektorgerat, das 
die spezifische Detektoreinrichtung darstellt, kann all- 
gemein nur schwer an Anderungen auBerer Faktoren 
angepaBt werden, wie einer Anderung der Temperatur 25 
von Losungsmitteln der bewegten Phase und Pulsatio- 
nen der FlieBgeschwindigkeit Das ultraviolett-absor- 
bierende Detektorgerat hat also die Eigenschaft daB es 
leicht mit hoher Empfindlichkeit konstruiert werden 
kann, jedoch den Nachteil aufweist, daB es nicht in sol- 30 
chen Fallen angewandt werden kann, in denen die Sub- 
stanzen Ultraviolett nicht absorbieren konnen oder sich 
nicht auf spezifische Wellenformen stiitzen. 

Der nach dem Differenzprinzip arbeitende Refrakto- 
meter, der zu den AIlzweck-Detektoreinrichtungen ge- 35 
hort, ist insofern sehr giinstig, als er auch in den oben 
beschriebenen Fallen verwendet werden kann, in denen 
das ultraviolett-absorbierende Detektorgerat nicht ver- 
wendbar ist. Urn jedoch die Anaiyseprazision mit hoher 
Empfindlichkeit zu implementieren, ist es bisher erfor- 40 
derlich, die auBeren Faktoren wie eine kleine Anderung 
der Temperatur des Ldsungsmittels und eine Anderung 
in der FluBrate (Druck) zu reduzieren. 

Ein solcher Differential-Refrakotmeter, und speziell 
eine derartige bekannte Vorrichtung vom Polarisations- 45 
typ, besteht aus einem optischen Abschnitt, in den ein 
optischer Strahl von einer Gluhfadenlampe emittiert 
wird, uber einen Schlitz an einer Linse kondensiert wird, 
als kondensiertes Licht durch eine MeBzelle tritt und an 
einem reflektierenden Spiegel eintrifft. Das reflektierte 50 
Licht lauft wiederum durch die MeBzelle und trifft an 
einem Lichtempfangselement ein, das in zwei Teile auf- 
gespalten ist und das Licht in ein elektrisches Signal 
umwandelt, das der erforderlichen Verarbeitung unter- 
worfen wird, woraus der Brechungsindex feststellbar ist 55 
Da der festzustellende Brechungsindex temperaturab- 
hangig ist, muB der gesamte optische Abschnitt eine 
konstame Temperatur einhalten. Er ist hierfiir in einem 
Aluminiumblock mit einer hohen thermischen Kapazi- 
tat eingeschlossen und dieser ist mit einem Schwamma* 60 
terial einer Dicke von etwa 10 bis 20 mm bedeckt, urn so 
nicht durch exteme Umgebungstemperaturen beein- 
trachtigt zu sein. Die Gluhfadenlampe erzeugt jedoch 
viel WSrme, und verschiedene das Gerat bildende Me- 
tallteile unterliegen der Warmeexpansion und der Kiihl- es 
kontraktion. Dies fiihrt zu einem Wandern des tempera- 
turabhangigen Brechungsindex. AuBerdem erhdht eine 
Temperaturanderung im Aluminiumblock die Ande- 
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rungsgeschwindigkeit beim Auswandern des optischen 
Strahls von der Lichtquelle zum Lichtempfangselement 
Um dem zu begegnen, wird dem Entstehen einer Aus- 
wanderung durch Erhohung der thermischen Kapazitat 
des Aluminiumblock entgegengewirkt. Deshalb und wa- 
gen des Schwammaterials von etwa 10 bis 20 mm Dicke 
wird das gesamte Gerat nachteiligerweise groBer. Zum 
Verhindern des Auftretens einer Auswanderung ist die 
Temperatur des Innenraums des Aluminiumblocks zu 
justieren. Fur diesen Zweck bendtigt man einen Lei- 
stungsquellenabschnitt mit einem schweren Transfor- 
mator usw., mit dem zusatzlichen Problem, daB im Lei- 
stungsquellenabschnitt Warme erzeugt wird. Zum Ver- 
hindern, daB der Leistungsquellenabschnitt zu viel War- 
me erzeugt, sind verschiedene Ausstattungen erforder- 
lich. Dies fiihrt wiederum dazu, daB die Gestaltung des 
gesamten Gerats groBrSumig und zusatzlich die Kosten 
des Produkts hoch werden. 

ZusammengefaBte Darstellung der Erfindung 

Durch die Erfindung soil ein Differential-Refrakto- 
meter fur die Fliissigkeits-Chromatographie geschaffen 
werden, der von geringem Gewicht und geringer GroBe 
sowie von hoher Leistungsfahigkeit ist 

In der Konfiguration dieses Refraktometers nach der 
Erfindung ist ein reflektierender Spiegel zwischen eine 
Lichtquelle und einen Lichtempfangsteil so eingesetzt, 
daB ein Lichtweg gebildet ist, und ist ein optischer Ab- 
schnitt mit einer MeBzelle, die zwischen der Lichtquelle 
und dem reflektierenden Spiegel im optischen Weg an- 
geordnet ist, innerhalb eines Warmeleit- und -speicher- 
gehauses, das insbesondere als Aluminiumblock ausge- 
bildet ist, angeordnet und ist auf konstante Temperatur 
geregelt. Die Lichtquelle wird vorzugsweise durch eine 
lichtemittierende Diode (LED) gebildet. Die Konstam- 
temperaturregelung in Bezug zum optischen Abschnitt 
im Aluminiumblock wird vorzugsweise durch eine Tem- 
peraturregeleinrichtung durchgefiihrt, bei der ein Tem- 
peratursensor und als Warmequelie ein Halbleiterele- 
ment innerhalb des Aluminiumblocks angeordnet sind, 
an dessen Innenseite bzw. AuBenseite ein warmeisolie- 
rendes Schwammaterial von nur 1 bis 2 mm Wanddicke 
und eine Aluminiumfolie angeordnet sind. Weiterhin ist 
ein Schaltregler fur das Halbleiterelement vorhanden, 
der auf der Basis der vom Temperatursensor festgestell- 
ten Temperaturbedingungen betatigt wird. 

Mit dieser Anordnung ist es moglich, eine nutzlose 
Warmequelie aus dem Aluminiumblock zu eliminieren, 
in dem der optische Abschnitt eingeschlossen ist, und 
den optischen Abschnitt aufgrund der kompakt gebiide- 
ten Temperaturregeleinrichtung im Zustand konstanter 
Temperatur zu halten. Der Aluminiumblock kann also 
als solcher miniaturisiert werden. AuBerdem kann das 
uber dem Aluminiumblock angeordnete warmeisolie- 
rende Schwammaterial innerhalb der Aluminiumfolie 
angeordnet so daB seine Wanddicke verringert werden 
kann. 

Kurzbeschreibung der Zeichnung 

Weitere Einzelheiten, Vorteile und Weiterbildungen 
der Erfindung ergeben sich aus der folgenden Beschrei- 
bung eines bevorzugten Ausfuhrungsbeispiels im Ver- 
gleich zum Stand der Technik unter Bezugnahme auf 
die Zeichnung. Es zeigen: 

Fig. 1 eine schematische Aufbauskizze einer bevor- 
zugten Ausfuhrungsform eines erfindungsgemaBen Re- 
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fraktometers; 

Fig. 2 eine schematische Aufbauskizze einer Ausftlh- 
rung eines bekannten Refraktometers. 

Eriauterung des Stands der Technik 

Em bekannter Differential-Refraktometer zur Fest- 
stellung des Brechungsindex mit den oben beschriebe- 
nen Charakteristiken, und speziell eine derartige be- 
kannte Vorrichtung vom Polarisationstyp, ist in Fig. 2 
dargestellt Sie besteht aus einem optischen Abschnitt 1, 
der so angeordnet ist, daB ein Lichtstrahl, der von einer 
aus einer Gliihlampe gebildeten Lichtquelle 2 emittiert 
wird, seinen Weg R iiber einen Schlitz 3 nimmt und an 
einer Linse 4 kondensiert wird, woraufhin das konden- 
sierte Licht durch eine MeBzelle 5 tritt und an einem 
reflektierenden Spiegel 6 eintrif ft. Das reflektierte Licht 
lauft nochmal durch die MeBzelle 5 und trifft an einem 
Lichtempfangerteil 7 ein, das in zwei Teile aufgespalten 
ist und das Licht in ein elektrisches Signal umwandelt, 
das der erforderlichen Verarbeitung unterworfen wird, 
so daB der Brechungsindex feststellbar ist. 

Im Fall des Differential-Refraktometers fiir die mit 
dem optischen Abschnitt 1 der beschriebenen Art aus- 
gestattete Flussigkeits-Chromatographie muB, da der 
f estzustellende Brechungsindex temperaturabhangig ist, 
der gesamte optische Abschnitt 1 temperaturmaBig so 
eingestellt sein, daB er den Zustand einer konstanten 
Temperatur halt. GemaB der entsprechenden Anord- 
nung ist der gesamte optische Abschnitt 1 in einem Alu- 
miniumblock 8 mit einer hohen thermischen Kapazitat 
eingeschlossen, der mit einem Schwammaterial 9 einer 
Dicke von etwa 10 bis 20 mm bedeckt ist, um so nicht 
durch externe Umgebungstemperaturen beeinfluBt zu 
sein. 

Die Lichtquelle 2 des ublichen Gerats hat jedoch ei- 
nen hohen Warmewert. da es sich um eine Gliihlampe 
handelt. Verschiedene das Gerat bildende Metallglieder 
wiederholen die Warmeexpansion und die Kiihlkon- 
traktion. Dies fuhrt zu einer erheblichen Ursache fur die 
Erzeugung eines Wanderns des temperaturabhangigen 
Brechungsindex. 

AuBerdem erhoht eine Temperaturanderung im Alu- 
miniumblock 8, in dem der optische Abschnitt 1 einge- 
schlossen ist, die Anderungsrate beim Auswandern des 
Lichtstrahls auf seinem Weg R von der Lichtquelle 2 
zum Lichtempfangerteil 7. Um dem zu begegnen, wer- 
den bisher MaBnahmen ergriffen, um das Entstehen ei- 
ner Abwanderung durch Erhohung der thermischen Ka- 
pazitat des Aluminiumblocks 8 als solchem zu unter- 
driicken. AuBerdem ist es notwendig geworden, seine 
Oberflache mit dem schwammaterial von etwa 10 bis 
20 mm Dicke zu uberziehen. Als Folge wird das gesamte 
Gerat nachteiligerweise groBer. 

Andererseits ist es zum Verhindern des Auftretens 
einer Abwanderung notwendig, die Temperaturen des 
Innenraums des Aluminiumblocks 8, in dem der optische 
Abschnitt 1 eingeschlossen ist, zu justieren. Fiir diesen 
Zweck benbtigt man einem Leistungsquellenabschnitt 
mit einem schweren Transformator usw n mit dem zu- 
satzlichen Problem, daB im Leistungsquellenabschnitt 
Warme erzeugt wird. 

AuBerdem sind zum Verhindern, daB der Leistungs- 
quellenabschnitt Warme erzeugt, noch verschiedene 
Ausstattungen erforderlich. Dies fuhrt zu den Nachteil- 
en, daB die Gestaltung des gesamten Gerats groBraumig 
und zusatzlich die Kosten des Produkts hoch werden. 
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Beschreibung der bevorzugten Ausfiihrungsf orm 

Fig. 1 ist eine Veranschaulichungsdarstellung, die die 
Struktur einer Geratekonfiguration nach der Erfindung 
5 zeigt GemaB Fig. 1 ist das gesamte Gerat so zusam- 
mengesetzt, daB ein reflektierender Spiegel 20 zwischen 
einer Lichtquelle 12 und einem Lichtempfangerteil 21 so 
eingesetzt ist, daB ein Lichtweg R gebildet wird; und 
innen in einem Aluminiumblock 22, der hinsichtlich der 

to Temperatur regelbar ist, um so einen Zustand konstan- 
ter Temperatur aufrechtzuerhalten, ist ein optischer Ab- 
schnitt 11 enthalten, der eine MeBzelle 19 mit der zu 
bestimmenden Substanz umfaBt, die zwischen der Licht- 
quelle 12 und dem reflektierenden Spiegel 20 im Licht- 

15 weg R angeordnet ist. 

In diesem Fall ist die Lichtquelle 12 durch Verwen- 
dung einer lichtemittierenden Diode (LED) mit einem 
Durchmesser von etwa 1 mm und mit einer Lichtemis- 
sionsflache gleich einer Punktlichtquelle gebildet. Vor 

20 der Lichtquelle ist in geringem Abstand von dieser nach 
einer Kondensorlinse 13 eine lichtquellenseitige Blende, 
namlich ein Schlitzteil 14 angeordnet. Die Kondensor- 
linse 13 dient der Vergleichformigung der Strahlungs- 
lichtmengen und das Schlitzteil 14 dient der Bildung 

25 eines Schlitzes 15 von etwa 1 bis 1,5 mm seitlicher Brei- 
te. 

Der Lichtweg R verlauft geradlinig von der Licht- 
quelle 12 iiber die Kondensorlinse 13 und das lichtquel- 
lenseitige Schlitzteil 14. In diesem Lichtweg R sind, iiber 

30 eine Kollimatorlinse 18 in geringem Abstand voneinan- 
der angeordnet, ein meBzellenseitiges Schlitzteil 16 mit 
einem Schlitz 17, der beispielsweise eine seitliche Breite 
von etwa 1 mm hat, und der reflektierende Spiegel 20 
angeordnet, um unnotiges Streulicht zu entfernen. 

3 5 Weiterhin ist im vorderen Teil des Lichtwegs R, wie 
er vom reflektierenden Spiegel 20 reflektiert wird und 
erneut die MeBzelle 19 und das meBzellenseitige 
Schlitzteil 16 durchsetzt, der Lichtempfangerteil 21 an- 
geordnet, der aus einem photoelektrischen Umwand- 

40 lungselement besteht, das in zwei Teile gespalten ist. 

Ein Aluminiumblock 22 mit einem umschlossenen In- 
nenraum 23, in dem der in oben beschriebener Weise 
konstruierte optische Abschnitt 11 eingeschlossen ist, 
soli den optischen Abschnitt 11 auf konstanter Tempe- 

45 ratur halten und ist deshalb mit einer Temperaturrege- 
lung 24 versehen, die aus einem Temperatursensor 25 
und einem im Innenraum 23 des Aluminiumblocks 22 
angeordneten Halbleiterelement 28 sowie einer Tempe- 
raturregelschaltung 26 und einem Schaltregulator 27, 

so die auBerhalb des Aluminumblocks 22 angeordnet sind, 
aufgebaut ist 

Von diesen Elementen dient der Temperatursensor 

25 dazu, die Temperaturbedingungen des Innenraums 
23 des Aluminiumblocks 22 festzustellen, und dient das 

55 Halbleiterelement 28 als Warmequelle, wenn der Alumi- 
numblock 22 hinsichtlich der Temperatur geregelt wird, 
um ihn in einem Zustand konstanter Temperatur zu 
halten. AuBerdem dient die Temperaturregelschaltung 

26 zusammen mit dem Schaltregulator 27 dazu, den 
60 Stromkreis auf der Basis der vom Temperatursensor 25 

festzustellenden Temperaturbedingungen zu offnen und 
zu schlieBen. 

Fur das als Warmequelle dienende Halbleiterelement 
28 wird vorzugsweise ein Leistungstransistor eingesetzt. 
65 In diesem Fall wird zwischen dem Emitter und dem 
Kollektor eine erforderliche Spannung angelegt, um 
den Basisstrom zu steuem, wodurch der Kollektorstrom 
zur Verwendung als Warmequelle variiert wird. 
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Der Aluminiumblock 22 ist im Rahmen der Erfindung 
so aufgebaut, daB an seiner Innenseite bzw. an seiner 
AuBenseite einerseits ein warmeisolierendes Schwam- 
material 30 von 1 bis 2 mm Wandstarke und anderer- 
seits eine Aluminiumfolie 29 angeordnet sind, wodurch 
die Innenseite und die AuBenseite des Aluminiumblocks 
22 thermisch voneinander isoliert sind. 

In der Zeichnung bezeichnet das Bezugszeichen 31 
eine Schaitung zum Stabilisieren der Uchtmengen der 
LED und zum Verstarken der Ausgangsspannung des 
Lichtempfangerteils 21 aufgrund der Lichtfeststellung. 
Mit 32 ist ein Schaltregulator bezeichnet 

Da das Gerat im Rahmen der Erfindung die beschrie- 
bene Konstruktion aufweist kann als Warmequeile zur 
Temperaturregelung das im Aluminiumblock 22 ange- 
ordneten Halbleiterelement 28 anstelle eines Chromnik- 
kel-Heizelements verwendet werden, das eine hohere 
elektrische Leistung und relativ viel Raum bendtigt. Das 
Halbleiterelement 28 kann vom Schaltregulator 27 be- 
trieben werden. Verschiedene Teile wie z. B. ein Trans- 
formator usw n die nach dem Stand der Technik notwen- 
dig sind, sind hier eliminiert so daB das gesamte Gerat, 
in dem der optische Abschnitt 11 eingeschlossen ist, mit 
geringem Gewicht und miniaturisiert hergestellt sein 
kann, wobei aus dem Innenraum 23 eine nutzlose War- 
mequeile eliminiert ist 

AuBerdem kann, da die Lichtquelle 12 durch Verwen- 
dung einer LED anstelle einer Gluhlampe gebildet ist 
die von der Lichtquelle 12 erzeugte Warmemenge redu- 
ziert werden. Es muB nicht mehr durch Erh&hung der 30 
thermischen Kapazitat das Auftreten eines Warmege- 
falles verhindert werden und der Aluminiumblock 22 
kann weiter verkleinert werden. 

Die Tatsache, daB das Auftreten eines Warmegefalles 
unterdruckt werden kann, fiihrt zur Verkiirzung des 
Lichtwegs R von der Lichtquelle 12 zum Lichtempfan- 
gerteil 21 im Vergleich zum Stand der Technik. Selbst 
im Hinblick hierauf kann die Verkleinerung des Alumi- 
niumblocks 22, in dem der optische Abschnitt 11 einge- 
schlossen ist, gefordert werden. 

Andererseits erhoht die Miniaturisierung des Alumi- 
niumblocks 22, die in der beschriebenen Weise realisiert 
wird, unvermeidlich die thermische Reaktion, wodurch 
die Temperaturreglung erleichtert wird. Die Tempera- 
turanstiegzeit der Vorrichtung an sich kann also erheb- 
iich verkurzt werden, wodurch die Effizienz der Analy- 
setatigkeit erhoht wird. 
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Patentanspruche 

1. Differential-Refraktometer fur die Flussigkeits- 
Chromatographie, mit: einer Lichtquelle (12); einer 
vor der Lichtquelle (12) angeordneten Kondensor- 
linse (13) und einem lichtquellenseitigen Schlitzteil 
(14); einem optischen Abschnitt (1 1) mit einem vom 
lichtquellenseitigen Schlitzteil (14) ausgehenden 
Lichtweg (R), einer Kollimatorlinse (18), einer MeB- 
zelle (19) und einem vor und hinter der MeBzelle 

(19) angeordneten reflektierenden Spiegel (20); ei- 
nem Lichtempfangerteil (21), zum Bilden des Licht- 
wegs (R) von der Lichtquelle (12) zum Lichtemp- 
fangerteil (21) uber den reflektierenden Spiegel 

(20) ; und einem Warmeleit- und -speichergehause 
(22), das den optischen Abschnitts (11) umschlieBt; 
dadurch gekennzeichnet, daB der Refraktometer 
mit einer Temperaturregeleinrichtung (24 bis 28) 
ausgestattet ist die einen im Warmeleit- und -spei- 
chergehause (22) angeordneten Temperatursensor 
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(25), ein als temperatursteuernde Warmequeile die- 
nendes Halbleiterelement (28) und ine Tempera- 
turregelschaltung (26) fiir das Halbleiterelement 
(28), die auf der Basis der vom Temperatursensor 
(25) festgestellten Temperaturbedingungen beta- 
tigt ist aufweist 

2. Differential-Refraktometer nach Anspruch 1, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Lichtquelle durch 
eine lichtemittierende Diode (12) gebildet ist. 

3. Differential-Refraktometer nach Anspruch 1 
oder 2, dadurch gekennzeichnet daB das Warme- 
leit- und -speichergehause (23) an seiner Innenseite 
bzw. an seiner AuBenseite mit einem warmeisolie- 
renden Schwammaterial (30) einer Wandstarke von 
1 bis 2 mm und mit einer Aluminiumfolie (29) verse- 
hen ist. 

4. Differential-Refraktometer nach einem der An- 
spruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB im 
Lichtweg (R) ein meBzellenseitiges Schlitzteil (16) 
angeordnet ist und das Warmeleit- und -speicher- 
gehause ein auch die Lichtquelle (12) enthaltender 
Aluminiumblock (22) ist 
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